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(57)  Eswird ein Verfahren zum Herstellen eines Be-
hélters in Form eines an beiden Enden offenen Hohlkér-
pers flr pharmazeutische oder medizinische Anwendun-
gen aus Glas, insbesondere in Form eines Spritzenkor-
pers angegeben, bei dem ein Glastropfen (14) aus einem
Speiser portioniert wird, in eine rotierend angetriebene
Form (12) fallt und unter Wirkung der Schleuderkraft aus-
geformt wird, wobei die Form mit einer Rotationsge-
schwindigkeit von mindestens 5000 U/min, bevorzugt
von etwa 50000 U/min angetrieben wird wobei der Glas-
tropfen (14) mit einer Viskositat < 103 dPas in die Form
(12) zugefihrt wird.

Herstellung eines Behilters aus Glas aus der Schmelze
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EP 2 216 302 A2
Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Herstellen eines Behalters aus Glas unmittelbar aus der Schmelze,
insbesondere eines Behalters in Form eines an beiden Enden offenen Hohlkérpers flir pharmazeutische oder medizi-
nische Anwendungen aus Glas, insbesondere in Form eines Spritzenkdrpers.

[0002] Pharmazeutische Behéltnisse werden standardmaRig aus Rohren oder Ulber Blasverfahren direkt aus der
Schmelze hergestellt. Aufgrund geringerer Dickenschwankungen kdnnen die Behaltnisse aus Rohren hierbei diinnwan-
diger hergestellt und mit einer engen Wanddickentoleranz gefertigt werden. Aufgrund der Wanddickenproblematik wer-
den Spritzenkoérper fiir pharmazeutische oder medizinische Anwendungen ausschlieRlich aus Rohren hergestellt.
[0003] Inder GB 572 984 wird zwar vorgeschlagen, eine Spritze mit zumindest eng spezifiziertem Innendurchmesser
Uber Blasen mittels einer Glasblaserpfeife und Aufschrumpfen auf einen Dorn zu formen. Hierbei handelt es sich jedoch
um einen kaum industrialisierbaren Prozess, bei dem mehr als 50 % des Glases verlorengehen und verworfen werden
mussen.

[0004] Aus der DE-A-1 241 057 ist ferner eine Herstellung von Ampullen fir pharmazeutische und medizinische
Zwecke unmittelbar aus der Glasschmelze bekannt, wobei mittels Glasmacherpfeifen zunachst aus der Glasschmelze
unmittelbar die benétigte Glasmenge angesaugt wird und anschlieRend bei rotierender Pfeife in eine von aulRen angelegte
zweiteilige Form geblasen wird. Die Ampulle wird anschlieRend durch einen Brenner von der Glasmacherpfeife abge-
trennt. Eine andere Art der Erzeugung von Ampullen direkt aus dem Glasbad besteht darin, dass der Schmelzbehalter
an seinem Boden eine Offnung besitzt, durch die das fliissige Glas mittels eines StéRels von oben nach unten hindurch-
gedriickt wird. Der Glastropfen wird durch eine automatisch arbeitende Schere abgeschnitten, fallt nun in eine trichter-
férmige Vertiefung und wird dort entweder mittels eines Vakuums oder mittels eines darlber greifenden Ringes festge-
halten. Ein automatisch eingefiihrter Hohldorn blast dann den Kiilbel zu einem Hohlkérper auf.

[0005] Diese und andere Varianten der Herstellung von Ampullen liefern keine zufriedenstellende Dickentoleranz fir
die Herstellung von Spritzenkérpern.

[0006] Im Stand der Technik hat sich daher zur Herstellung von Spritzenkérpern eine Herstellung aus vorgeformten
Glasrohren durchgesetzt.

[0007] Die Nachteile dieses Verfahrens liegen in relativ hohen Herstellungskosten, sowie in der Tatsache, dass durch
die lokale Wiedererwdrmung des Glasrohres bei der Umformung eine Verarmung an bestimmten Komponenten durch
Abdampfen auftritt. So weisen aus Glasrohren hergestellte Spritzenkdrper in der Regel an verschiedenen Oberflachen-
bereichen eine Verarmung an Bor und an Natrium auf, soweit die Herstellung aus Borosilikatglasern erfolgt. AuRerdem
sind aufgrund von Zwischenverpackung und -transport der Ausgangsrohre zur Umfangsstation zusatzliche MalRnahmen
zu treffen, um eine nicht gewlinschte Verschmutzung oder Beschadigung der Rohre zu verhindern.

[0008] Fiir die Herstellung von pharmazeutischen oder medizinischen Behaltern der hier behandelten Art werden in
der Regel sog. "Typ-I-Glaser", auch teilweise als "Neutralglaser" bezeichnet, verwendet. Hierbei handelt es sich um
Glaser, in der Regel um Borosilikatglaser, die eine Wasserbestandigkeit der Klasse 1 nach DIN ISO 719 und eine
Saurebestandigkeit der Klasse 1 nach DIN 12116 aufweisen.

[0009] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Behaltern insbesondere in Form
von an beiden Enden offenen Hohlkérpern fiir pharmazeutische oder medizinische Anwendungen aus Glas anzugeben,
das insbesondere zur Herstellung von Spritzenkdrpern fiir medizinische oder pharmazeutische Zwecke geeignet ist und
das eine Herstellung unmittelbar aus der Glasschmelze ermdglicht, und zwar unter Einhaltung der notwendigen Tole-
ranzen flr derartige Behalter.

[0010] Diese Aufgabe wird erfindungsgemaf durch ein Verfahren zum Herstellen eines Behalters vorzugsweise in
Form eines an beiden Enden offenen Hohlkdrpers fiir pharmazeutische oder medizinische Anwendungen aus Glas,
vorzugsweise aus Borosilikatglas, geldst, bei dem ein Glastropfen aus einem Schmelzaggregat portioniert wird, in eine
rotierend angetriebene Form eingebracht wird und unter Wirkung der Schleuderkraft ausgeformt wird, wobei die Form
mit einer Rotationsgeschwindigkeit von mindestens 5000 U/min, bevorzugt von mindestens 10000 U/min, weiter bevor-
zugt von mindestens 20000 U/min, weiter bevorzugt von mindestens 30000 U/min, besonders bevorzugt von mindestens
40000 U/min angetrieben wird.

[0011] Eshatsich gezeigt, dass mitderartighohen Rotationsgeschwindigkeiten auch Behalter mitkleinen Dimensionen
zuverlassig ausgeformt werden kdnnen, so dass die geforderten Toleranzen eingehalten werden kénnen.

[0012] Bei derart hohen Schleudergeschwindigkeiten ist es aus Griinden der mechanischen Stabilitat und der Aus-
wuchtung vorteilhaft, einteilige Schleuderformen zu verwenden. Es hat sich gezeigt, dass bei einer warmedehnungs-
angepassten Auslegung dennoch selbst aus einer Form mit sehr geringem Entformungskonus, bzw. einer im Hauptteil
rein zylindrischen Form die geformten Glasteile entnommen werden kénnen.

[0013] GemaR einer bevorzugten Weiterbildung der Erfindung wird der Glastropfen mit Vakuumunterstiitzung in die
Form gesaugt.

[0014] Diese MafRnahme hat den Vorteil, dass durch eine gezielte Vakuumunterstiitzung insbesondere in den Berei-
chen, die durch die Schleuderkraft allein nicht bzw. nicht gleichmafig genug befiillt werden, eine gezielte Fillung der
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Form und eine gezielte Wandstarkenverteilung unterstitzt werden kann.

[0015] GemalR einer weiteren Ausfihrungsform wird der Konusbereich gekiihlt, um die durch das Vakuum ausgeformte
Konusgeometrie im Verlauf des Schleuderprozesses zu stabilisieren.

[0016] GemalR einer weiteren Ausgestaltung des erfindungsgemafRen Verfahrens wird der Behalter aus einem Boro-
silikatglas, vorzugsweise aus einem Typ-I-Glas, hergestellt und der Glastropfen mit einer Temperatur von mindestens
1600°C, vorzugsweise von mindestens 1700°C, weiter bevorzugt von mindestens 1750°C in die Form zugefiihrt.
[0017] Die Zufiihrung des Glastropfens mit einer derartig hohen Temperatur in die Form hat zur Folge, dass auch
sehr kleine und diinne Behalter mit einer gleichmaligen Wandstarke hergestellt werden kénnen. Hierbei kdnnen die
Schleuderdrehzahlen noch in einem relativ geringen Bereich gehalten werden.

[0018] Die Viskositat, mit der der Glastropfen in die Form zugefiihrt wird, betragt vorzugsweise weniger als 103 dPas,
vorzugsweise weniger als 102 dPas.

[0019] Mit einer derartig niedrigen Viskositat ergibt sich eine gleichmaRige Verteilung und eine saubere Formflllung
mit geringen Dickentoleranzen.

[0020] Vorzugsweise wird der Glastropfen mittels eines scherenlosen Nadelspeisers portioniert.

[0021] Diese MafRnahme hat den Vorteil, dass Scherenabdriicke vermieden werden, so dass eine gleichmaRigere
Formfillung erzielt werden kann.

[0022] Gemal einem weiteren Merkmal der Erfindung wird eine einteilige Form benutzt, deren Wandung in einem im
Wesentlichen zylindrischen Teil mit weniger als 5 pm auf 1 mm L&nge gegeniber der Rotationsachse geneigt ist.
[0023] Bevorzugt wird sogar eine Form benutzt, deren Wandung im im Wesentlichen zylindrischen Teil vollstédndig
zylindrisch ausgebildet ist, die Wandung also um 0 um gegeniiber der Rotationsachse geneigt ist.

[0024] Wahrend im Stand der Technik in der Regel eine leichte Konizitat als notwendig angesehen wird, um eine gute
Entformung zu erreichen, hat es sich gezeigt, dass eine ausreichend sichere Entformung sogar mit einer sehr geringen
Konizitat oder einer Konizitat von null méglich ist.

[0025] Gemal einem weiteren Merkmal der Erfindung wird zwischen Glas und Form kein Schmiermittel eingebracht.
[0026] Diese MalRnahme tragt dazu bei, die Gefahr einer Kontamination zu verringern. Auerdem ergibt sich eine
héhere Formgenauigkeit.

[0027] Vorzugsweise wird der Glastropfen in die bereits mit voller Drehzahl rotierende rotierende Form eingebracht.
[0028] Dies hat den Vorteil, dass auch bei sehr kleinen Tropfen das Glas noch im ausreichend fliissigen Zustand in
die Form gelangt, um eine gleichmaRige Ausformung wahrend des Schleuderprozesses zu ermdglichen.

[0029] Der Behalter kann grundsétzlich mit den verschiedensten gewiinschten Formen hergestellt werden, weist
jedoch in einer bevorzugten Ausgestaltung einen nach auen offenen Flansch an einem Ende und einen sog. Konus
an seinem anderen Ende auf.

[0030] Im Rahmen dieser Anmeldung wird unter "Konus" ein Bereich verstanden, der einen geringeren Durchmesser
als der mittlere, zylindrisch ausgefiihrte Abschnitt besitzt. Die Form des Konus ist vom jeweiligen Produkt abhangig. In
der Regel verjluingt sich der Konus zu seinem Ende hin, kann dort aber auch Verdickungen aufweisen.

[0031] In bevorzugter Weiterbildung dieser Ausfiihrung wird der Behalter mit einem durchgehenden Konuskanal in
seinem Konus hergestellt.

[0032] Gemal einem weiteren Merkmal der Erfindung wird der Konus nach der Abklihlung des Behalters an seinem
auleren Ende angeschnitten, um den Konuskanal zu eréffnen.

[0033] Aufdiese Weise ergibt sich eine einfache Herstellung eines nach auf3en offenen Konuskanals.

[0034] Der erfindungsgemal hergestellte Behalter fur pharmazeutisch oder medizinische Anwendungen besteht aus
einem Borosilikatglas, mit einem zylindrischen Bereich, der eine Wanddickentoleranz von maximal = 0,2 mm aufweist,
wobei der Borgehalt des Behalters gegeniiber seinem nominellen Wert an allen Oberflachen weniger als 60 %, vor-
zugsweise weniger als 40 %, besonders bevorzugt weniger als 20 % abfallt.

[0035] Fernerfalltbevorzugt auch der Natriumgehalt des Behalters gegen seinen nominellen Wert an allen Oberflachen
weniger als 30 %, vorzugsweise weniger als 20 % ab.

[0036] Ein erfindungsgemal hergestellter Behalter weist wegen der unmittelbaren Herstellung aus der Glasschmelze
ohne Zwischenschritte geringe Abdampfverluste der leicht flichtigen Bestandteile, insbesondere Bor und Natrium, auf.
[0037] Es ergibt sich somit eine gleichbleibendere und héhere Qualitat als bei herkdmmlichen Behaltern, die aus
vorgeformten Rohren hergestellt werden.

[0038] Der erfindungsgemale Behalter weist vorzugsweise an seinem einen Ende einen Konus mit einem geringeren
Durchmesser als der Durchmesser des mittleren, zylindrischen Bereiches auf.

[0039] Der erfindungsgemalfie Behalter kann auch in sehr kleinen Abmessungen hergestellt werden, er kann also
eine gesamte Glasmasse von hdchstens 15 g, insbesondere von héchstens 10 g, weiter von héchstens 5 g aufweisen.
[0040] In entsprechender Weise kann das Volumen sehr klein sein, namlich hdchstens 15 ml betragen, insbesondere
héchstens 10 ml oder héchstens 5 ml betragen.

[0041] SchlieBlich kann der erfindungsgemafie Behalter eine Gesamthéhe und einen Gesamtdurchmesser aufweisen,
wobei die Gesamthéhe mindestens das 1,5-fache des Gesamtdurchmessers betragt.
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[0042] SchlieBlich Iasst sich der erfindungsgemafle Behalter mit einer sehr geringen Wandstérke herstellen, die im
zylindrischen Bereich kleiner als 1,5 mm ist, insbesondere kleiner als 1,3 mm ist, oder sogar kleiner als 1,1 mm ist.
[0043] Dabei betragt dennoch die Wanddickentoleranz maximal = 0,2 mm, bevorzugt = 0,1 mm.

[0044] Es versteht sich, dass die vorstehend genannten und die nachstehend noch zu erlauternden Merkmale der
Erfindung nicht nur in der jeweils angegebenen Kombination, sondern auch in anderen Kombinationen oder in Allein-
stellung verwendbar sind, ohne den Rahmen der vorliegenden Erfindung zu verlassen.

[0045] Weitere Merkmale und Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der nachfolgenden Beschreibung eines bevor-
zugten Ausfuhrungsbeispiels unter Bezugnahme auf die Zeichnung. Es zeigen:

[0046] Dieeinzige Fig. 1 zeigt eine vereinfachte Darstellung einer Vorrichtung zur Ausfiihrung des erfindungsgemafien
Verfahrens.

[0047] In Fig. 1 ist eine Schleudervorrichtung insbesondere mit Ziffer 10 bezeichnet.

[0048] Die Vorrichtung 10 weist eine Form 12 auf, in der eine Vertiefung 18 vorgesehen ist, die der Negativform des
herzustellenden Behalters entspricht.

[0049] Die Form 12 ist mit einer sehr hohen Rotationsgeschwindigkeit antreibbar und kann bis zu mindestens 50000
U/min, bevorzugt jedoch bis 80000 U/min, oder sogar bis 100000 U/min angetrieben werden.

[0050] Aus einem Schmelzaggregat wird ein Glastropfen 14 vorzugsweise mittels eines scherenlosen Nadelspeisers
mit der gewlinschten Masse portioniert und fallt gemaR Fig. 1 unmittelbar in die Form 12.

[0051] Hierzu wird der Glastropfen 14 in einer sehr niedrigen Viskositat bevorzugt mit weniger als 103 dPas, vorzugs-
weise weniger als 102 dPas zugefiihrt. Bei der Verwendung eines Borosilikatglases, vorzugsweise eines Typ-I-Glases,
wird der Glastropfen hierbei mit einer Temperatur von mindestens 1600°C, vorzugsweise von mindestens 1700°C, weiter
bevorzugt von mindestens 1750°C in die Form zugefiihrt.

Beispiel

[0052] Es wird ein Spritzenkdrper mit einem Normvolumen von 1 ml, einem Spritzendurchmesser von 8,15 mm und
einer Lange von 64 mm und einer Wandstéarke von 0,9 mm im zylindrischen Bereich mit angeformtem Konus mit Ko-
nuskanal und Flansch am gegeniberliegenden Ende aus dem Typ-I-Glas Fiolax® herbestellt.

[0053] Ein Typ-I-Glas oder auch Neutralglas ist ein Glas mit einer Wasserbestandigkeit der Klasse 1 nach DIN ISO
719 und einer Saurebestandigkeit von 1 nach DIN 12116.

[0054] Beidem Glas Fiolax® handelt es sich um ein von der Anmelderin hergestelltes und vertriebenes Borosilikatglas,
das insbesondere fiir pharmazeutische Anwendungen eingesetzt wird. Die charakteristischen Daten von Fiolax sind in
Tab. 1 zusammengefasst.

[0055] Beider Zufilhrung in die Form 12 weist das Glas eine Viskositat zwischen 102 und 103 dPas auf. Die Temperatur
der Form 12 liegt knapp unterhalb der Klebetemperatur, das heif’t, einer Temperatur, die kleiner ist als die Temperatur
bei einer Viskositat von 1010 dPas.

[0056] Die Ausbildung des Konus 24 und des Konuskanals 26 wird hierbei gezielt durch Anlegen eines Vakuums Uber
einen Kanal 32 an den Konus 24 unterstutzt, wie auch mit dem Pfeil 30 in Fig. 1 angedeutet ist. Das Vakuum ist hierbei
maoglichst hoch und kann z.B. etwa -0,9 bar betragen.

Tab. 1
Daten von FIOLAX®

Chemische Zusammensetzung (Hauptbestandteile in Gew.-%)
Sio, B,O3 Al,O4 Na,O | CaO
75 10,5 5 7 1,5

Wasserbestandigkeit
nach DIN ISO 719 ‘ Klasse HGB 1

Saurebestandigkeit

nach DIN 12116 | Klasse S1
Thermischer Ausdehnungskoeffizient
o (20°C) 4,9-106/K
Transformationstemperatur Tg 565 °C

Temperatur des Glases bei den Viskositaten n (in dPa-s)
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(fortgesetzt)
Daten von FIOLAX®
1013 (Obere Kiihitemperatur) 565 °C
107.6 (Erweichungstemperatur) 785 °C
104 (Verarbeitungstemperatur) 1165 °C
Dichte bei 25 °C 2.340 kg/m3

[0057] Die Schleuderform istim Konusbereich zusatzlich gekiihlt, um eine Stabilisierung des ausgeformten Konus im
Schleuderprozess zu gewahrleisten.

[0058] Der Glastropfen fallt in die bereits mit Nenndrehzahl (50000 U/min) rotierende, einteilige Form. Schon nach
etwa 3 Sekunden nimmt der Spritzenkdrper die gewtinschte Sollform an.

[0059] Nach Entnahme aus der Form und Erkalten wird der so hergestellte Spritzenkdrper am duReren Ende des
Konus angeschnitten, um den Konuskanal 26 zu erdffnen.

[0060] Die Wanddickentoleranz im zylindrischen Bereich 20 liegt innerhalb der geometrischen Spezifikationen und
betragt + 0,2 mm, bevorzugt < = 0,1 mm.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen eines Behalters aus Glas, bei dem ein Glastropfen (14) aus einem Speiser portioniert
wird, in eine rotierend angetriebene Form (12) eingebracht wird und unter Wirkung der Schleuderkraft ausgeformt
wird, wobeidie Form (12) mit einer Rotationsgeschwindigkeit von mindestens 5000 U/min, bevorzugt von mindestens
10000 U/min, bevorzugt von mindestens 20000 U/min, weiter bevorzugt von mindestens 30000 U/min, besonders
bevorzugt von 40000 U/min angetrieben wird, wobei der Glastropfen (14) mit einer Viskositét < 103 dPas, vorzugs-
weise < 102 dPas in die Form (12) zugefihrt wird, wobei der Glastropfen vorzugsweise in die rotierende Form (12)
eingebracht wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem der Behalter als an beiden Enden offener Hohlkérper, insbesondere Spritzen-
korper oder Karpule, fir pharmazeutische oder medizinische Zwecke ausgebildet ist.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, bei dem der Glastropfen (14) mit Vakuumunterstiitzung in die Form (12) gesaugt
wird.

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem der Behalter aus einem Borosilikatglas, vorzugs-
weise aus einem Typ-I-Glas, hergestellt wird und der Glastropfen (14) mit einer Temperatur von mindestens 1600°C,
vorzugsweise von mindestens 1700°C, weiter bevorzugt von mindestens 1750°C in die Form (12) zugefihrt wird.

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem der Behalter mit einem nach auRen offenen Flansch
(22) am einen Ende und mit einem Konus (24) an seinem anderen Ende hergestellt wird, vorzugsweise mit einem
durchgehenden Konuskanal (26) in seinem Konus (24) hergestellt wird.

6. Verfahren nach Anspruch 5, bei dem der Konus (24) nach der Abkihlung des Behélters an seinem dueren Ende
angeschnitten wird, um den Konuskanal (26) zu erdffnen.

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem eine einteilige Form benutzt wird, deren Wandung
in einem im Wesentlichen zylindrischen Teil mit weniger als 5 wum auf 1 mm Lange gegeniiber der Rotationsachse

geneigt ist.

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem eine Form (12) benutzt wird, deren Wandung
zylindrisch ausgebildet ist.

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, bei dem die Form (12) lokal gekuhlt wird.

10. Behalter aus Glas in Form eines an beiden Enden offenen Hohlkérpers insbesondere flir pharmazeutische oder
medizinische Anwendungen aus Glas, insbesondere Spritzenkdrper vorzugsweise aus Borosilikatglas, vorzugswei-
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se aus einem Typ 1-Glas, mit einem zylindrischen Bereich, der eine Wanddickentoleranz von maximal = 0,2 mm
aufweist, wobei der Borgehalt des Behalters gegenliber seinem nominellen Wert an allen Oberflachen weniger als
60%, vorzugsweise weniger als 40%, besonders bevorzugt weniger als 20% abfallt, wobei vorzugsweise der Na-
triumgehalt des Behalters gegeniiber seinem nominellen Wert an allen Oberflachen weniger als 30%, vorzugsweise
weniger als 20% abfallt.

Behalter nach Anspruch 10, der an seinem einen Ende einen Flansch (22) und an seinem anderen Ende einen
Konusbereich (24) mit einem geringeren Durchmesser als der Durchmesser des mittleren, zylindrischen Bereiches
aufweist.

Behalter nach einem der Anspriiche 10 oder 11, mit einer Gesamtglasmasse von hdchstens 15 g, insbesondere
von hdchstens 10 g, insbesondere von hdchstens 5 g.

Behalter nach einem der Anspriiche 10 bis 12, mit einem Volumen von héchstens 15 ml, insbesondere von héchstens
10 ml, insbesondere von hdchstens 5 ml.

Behalter nach einem der Anspriiche 10 bis 13, der eine Gesamthdéhe und einen Gesamtdurchmesser aufweist,
wobei die Gesamthdhe mindestens das 1,5-fache des Gesamtdurchmessers betragt.

Behalter nach einem der Anspriiche 10 bis 14, der im zylindrischen Bereich eine Wandstarke aufweist, die < 1,5
mm ist, insbesondere < 1,3 mm, insbesondere < 1,1 mm ist.
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